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(54) Title: STRUCTURALLY VISCOUS POWDER CLEARCOAT SLURRY FREE FROM ORGANIC SOLVENTS AND EX- 
TERNAL 'EMUL SIFTERS, METHOD FOR PRODUCING THE SAME AND THE USE THEREOF 



(54) Bezeichnung: STRUKTURVISKOSE, VON ORGANISCHEN LOSEMIITELN UND EXIERNEN EMULGATOREN 
FREIE PUUVERKL ART ACK-SLURRY, VERFAHREN ZU HIRER HERSTELL UNG UND EIRE VERWENDUNG 



^Bj (57) Abstract: The invention relates to a structurally viscous powder clearcoat slurry that is free from organic solvents and external 
emulsifiers and that comprises soiid and/oi highly viscous particles that are dimertsionally stable under the conditions of storage and 
use, The sluiiy is characterized in that 1) the particles (LI) have an average particie size of 1 0 to 20 fim, with 99 % of the particles 
having a par ticle size of <30 }Lim, and 1 2) contain, as the binder, at least one polyol with an OH number >1 10 mg KOH/g, containing 
potentially ionic groups.. Furthermore, 2) the powder clearcoat slurry has 2 1) a content of potentially ionic groups of 0,05 to 1 meq/g 
of the solid body, 2 2) at a neutr alization degree of not more than 50 % a content in ionic groups produced by neutralization of the 
j potentially ionic groups of 0 005 to 0 1 meq/g of the solid body, and 2 3) a viscosity of (i) 50 to 1000 mPas at a shearing rate of 1 000 
s \ (ii) 150 to 8000 mPas at a shearing rate of 10 s 1 and (iii) ISO to 12000 mPas at a shearing rate of 1 s" 1 The invention further 
reiates to the use of the corresponding slurries. 
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(57) Zusammenfassirng: Strukturviskose, von organischen Losemitteln und extemen Emulgatoren fireie Pulver klarlack-Sluny, ent- 
haltend feste und/odei hochviskose, untei Lagerungs- und Anwendungsbedingungen dimensionsstabile Partikel, wobei l)diePartikei 

1.1) eine mittleren Teilchengrosse von 1,0 bis 20 jxm aufweisen, wobei mindestens 99 % der Paitikel eine Teilchengrosse <30 jim 
haben, und 12) mindestens ein Polyol einer OH-Zahl >110 mg KOH/g T enthaltend potentiell ionische Gruppen, als Bindemittel eni- 
halten, und wobei 2) die Pulverklarlack-Sluny 2 .1) einen Gehalt an potentiell ionischen Gruppen von 0,05 bis 1 meq/g Festkorper, 

2.2) bei einem Neutralisationsgrad von h^chstens 50 % einen Gehait an durch Neutralisation der potentiell ionischen Gruppen er- 
zeugten ionischen Gruppen von 0,005 bis 0,1 meq/g Festkorper und 2 .3) eine Viskositat von (i) 50 bis 1000 mPas bei einer Scherrate 
von 1000 s" 1 , (ii) 150 bis 8000 mPas bei einer Scherrate von 10 s l und (iii) 180 bis 12000 mPas bei einer Scherrate von 1 s _l aufweist; 
sowie ihre Verwendung. 
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Stiukturviskose> von organischen Losemitteln und externen Ernulgatoren 
freie Pulvef klaiiack- Slurry, Veifah* en zu ihrer HersteUung und ihre 
Verwendung 

5 Die vorliegende Erfindung betiifft eine neue von organischen Losemitteln und 
extemen Ernulgatoren fieie Pulverklarlack-Sluny, welche eine Strulctmviskositat 
aufweist, Nicht zuletzt betrifft die Eifindung die Verwendung der neuen Pulver- 
klarlack- Slurry fur die Automobilerstlackieiung, die AutOTnobi]iepaiaturlackierung 3 
die Lackieiung von Bauwerken im Innen- und Aufienbereich, die Lackierung von 
10 Turen, Fenstem und Mobeln sowie die industrielle Ladrieiung, iriMusive Coil 
Coating, Container Coating und die Impiagnieiung und/oder Beschichtung 
elektrotechnischer Bauteile 

Aus dem deutschen Patent DE 198 41 842 C 2 ist eine Pulverklai lack-Slurry 
15 bekannt, die von organischen Losemitteln und exteinen Ernulgatoren frei ist und 
feste spharische Paitikel einer mittleren TeilchengroBe von 0,8 bis 20 jim und einer 
maximalen TeilchengroBe von 30 fim enthalt, wobei die Pulverldarlack-Sluny 
einen Gehalt an Ionen bildenden Giuppen von 0,05 bis 1 meq/g, einen Gehalt an 
Neutialisationsmitteln von 0,05 bis 1 meq/g und eine Viskositat von 

20 

(i) 50 bis 1000 mPas bei einer Scheir ate von 1 000 s~\ 

(ii) 150 bis 8.000 mPas bei einer Schenate von 10 s" 1 und 

(iii) 1 SO bis 12 000 mPas bei einer Schenate von Is -1 

25 aufweist , Als Bindemittel wild ein Methacrylatcopolymerisat verwendet, das eine 
OH-Zahl von 110 mg KOH/g hat (vgl das Herstellbeispiel 1 auf'Seite 6, Zeilen 30 
bis 47, des Patents) Die mit Hilfe dieses Bindernittels hergestellte Pulverklarlack- 
Slurry des Beispiels 1 des Patents (vgl Seite 7, Zeilen 31 bis 54, des Patents) weist 
einen Gehalt an Caiboxylgruppen von 0,52 rneq/g Festkorper und einen Gehalt an 

30 Carboxylatgmppen von 0,22 meq/g Festkorper auf, woraus sich ein 
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Neutralisationsgiad von 42% enechnet Die Partikelgiofle liegt bei 6 \xm Die mit 
HBlfe des Bindemittels hergestellte Puiverklailack-Sluny des Beispiels 2 des 
Patents (vgl Seite 7, Zeile 56, bis Seite 8, Zeile 22, des Patents) weist einen Gehalt 
von Caiboxylgmppen von 0,19 meq/g Festkorper und einen Gehalt an 
5 Caiboxylatgiuppen von 0 3 10 meq/g Festkoiper au£ woraus sich ein 
Neutralisationsgiad von 52% eigibt 

Die bekannte Pulveiklarlack-Sluny wild durch 

10 1 ) Emulgieren einer organischen Losung, enthaltend Bindemittel und 
Vemetzer, wodurch eine Emulsion vom Typ Ol-in- Wasser resultieit, 

2) Entfeinen des organischen L6semittels odei der oiganischen Losemittel und 

15 3) teilweisen oder volligen Er satz des entfeinten Losemittelvolumens durch 
Wasser, wodurch eine PulveiMarlack-Slurry rait festen sphaiischen Paiti- 
keln resultieit, 



20 



hergestellt, wobei der Pulverklariack-Sluny 

4) noch mindestens ein ionischer, insbesondeie anionischer, Verdicker und 
rnindestens ein nicht ionischer Assaziativ- Verdicker zugesetzt wild 

Diese Pulverklarlack-Sluny ist mit einer geiingen Anzahl an Veiarbeitungsschiitten 
25 heistellbar; dabei weist sie aufgrund ihiei typischen Pulversluiiyeigenschaften rait 
Restlosemittelgehalten von < 1% und ihren Partikelgr&Ben ein vorteilhaftes Appli- 
kationsverhalten auf Bei den gefordeiten Fihnschichtdicken von ca. 40 - 50 jam 
treten im aligemeinen auch ohne Zuhilfenahme von oiganischen Losemitteln keine 
Kocher auf Aufierdem sind ihre Partikel wegen Veimischung ihrer Bestandteile in 
30 Losung sehr hornogen . 
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Die hieraus hergestellten Klarlackieiungen zeigen jedoch ein WeiBanlaufen, wenn 
sie mit Feuchtigkeit belastet werden. AuBerdem eneichen sie nicht die gefordeite 
Chemikalienbestandigkeit von aus ublichen und bekannten, matktgangigen 
5 Zweikomponentenklariacken hergestellten Klarlackierungen 

Bei dem Veisuch, diese Nachteile dut ch die Erhohung der Vemetzungsdichte dei 
Klailackierungen zu beheben, tieten jedoch neue Probleme auf So trocknen die 
entsprechenden Puiverklai lack- Slurries nicht xnehi pulveifoiinig auf und weisen 
10 nach der Hartung bei hoheren Schichtdicken Lackstdiungen in der Poim von 
Kochem und Spannungsrissen auf. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es ? eine neue Pulveildarlack- Slurry zui 
Verfiigung zu stellen, welche die Nachteile des Standes det Technik nicht mehr 

15 langer aufweist, sondem die unter Wahrnng aller Vorteile der 1 bekannten 
Puiverklai lack- Sluny nach der Applikation auch in hohen Schichtdicken 
pulverfdimig aufeocknet und Klarlackierungen liefert, die bei Belastung mit 
Feuchtigkeit nicht weiB anlaufen, auch oberhalb einer Ti ockenschichtdicke von 50 
jim auch ohne Zuhilfenahme von oiganischen Losemitteln keine Lackstomngen 

20 wie Kocher und Spannungsrisse („mudciacldng") zeigen und eine 
ChemikaBenstabilit&t wie die aus den maiktgangigen Zweikomponentenklailacken 
hergestellten Klarlackieiungen aufweisen . 

DemgemaB wurde die neue stiuktuiviskose, von oiganischen Losemitteln und 
25 extemen Emulgatoren fieie Pulverklarlack-Sluiiy gefunden, enthaltend feste 
und/oder hochviskose, unter Lageiungs- und Anwendungsbedingungen 
dimensionsstabile Partikel, wobei 

1. diePartikel 

30 
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11 eine mittleren Teilchengrofte von 1,0 bis 20 jim aufweisen, wobei 
rnindestens 99% der Paitikel eine TeilchengroBe <30 (am haben, und 

1.2 rnindestens ein Polyol einer OH-Zahl >110 mg KOH/g, enthaltend 
potentiell ionische Gruppen, als Bindemittel enthalten, 

5 

und wobei 



2 die Pulverklarlack- Slui iy 

10 2.1 einen Gehalt an potentiell ionischen Gmppen von 0,01 bis 1 meq/g 

Festkorper, 

22 bei einem Neutialisationsgiad von hochstens 50% einen Gehalt an 
durch Neutralisation der potentiell ionischen Giuppen erzeugten 
ionischen CJiuppen von 0,005 bis 0 ? 1 meq/g Festkoiper und 
15 2 3 eine Viskositat von (i) 50 bis 1000 rnPas bei einei Schenate von 

1000 s" 1 , (ii) 150 bis 8000 mPas bei einer Schenate von 10 s~ 3 und 
(iii) 180 bis 12000 mPas bei einei Schenate von 1 s" 1 



20 



aufweist 

Im folgenden wild die neue 3 stiuktuiviskose, von organischen Losemittelii und 
externen Emulgatoren freie Pulveiklarlack-Sluny der Kuize halbei als 
„eiftndungsgemafie Slur ry" bezeichnet. 



25 Im Hinblick auf den Stand der Technik war es fur den Fachmann ubenaschend und 
nicht vorhersehbar, daG die dei' vorliegenden Erfindung zugiundeliegende Aufgabe 
dadurch gelctet warden konnte, daB zum einen das Bindemittel der bekannten 
Pulverklarlack- Slurry durch ein Bindemittel ersetzt wurde, das eine hohere OH- 
Zahl aufwies, und daB zum anderen die hieraus resultierenden Nachteile dutch eine 

30 Veiringeiung der- ionischen Gmppen in den Bindemitteln uberkompensieit werden 
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konnten, sodaB insgesamt ein Eigenschaftsprofil resultieite, dali das der bekannten 
Pulverldarlack- Slurry ubertraf '. 

Fur die eifindungsgemaBe Sluny ist es wesentlich, daB die mittlere TeilchengroBe 
5 der festen Paitikel bei 1 bis 20 urn und besondei s bevoizugt bei 3 bis 15 |xm liegt. 
Unter mittJerer TeilchengroBe wild der nach der Laseibeugungsmethode eimittelte 
50%-Medianweit verstanden, d,h, 50% der Paitikel haben einen Teil- 
chendurchmesser < dem Medianweit und 50% dei' Paitikel einen 
Teilchendurchmesser > dem Medianweit. Dabei haben mindestens 99% der' 
10 Paitikel eine TeilchengroBe <30 um 

Shinies mit deraxtigen mittleren TeilchengroBen und einem Losemittelgehalt von < 
1% weisen ein besseres Appiikationsverhalten auf 'und zeigen bei den applizierten 
Schichtdicken von > 30 \xm, wie sie derzeitig in der Automobilindustrie bei der 
15 Endlackietung von Automobilen praktizieit weiden, eine deutlich geringere 
Neigung 211 Kochein und zum ,,mudcracking" als herkommliche Pulverklaiiack- 
Slunies, 

Die Teilchengiofie findet ihre obere Begrenzung dann, wenn die Paitikel aufgmnd 
20 ihret Gr 66e beim Einbrennen nicht mehr vollstandig veiiaufen konnen, und damit 
dei- Fihnveilauf negativ beeinfluBt wild. In Fallen geiingerer Anspiiiche an das 
Aussehen kann sie jedoch auch hoher liegen Als Obergrenze werden 30 um fur 
sinnvoll erachtet, da ab dieser TeilchengroBe mit einer Veistopfung dei' 
Spiuhdusen dei' hochempfindlichen Appiikationsapparaturen zu lechnen ist. 

25 

Die eifindungsgemaBe Sluny ist ft ei von oiganischen Losemitteln. Im Rahmen dei' 
vorliegenden Eifindung bedeutet dies, daB sie einen Restgehalt an fluchtigen 
Losemitteln von < 1 Gew bevoizugt < 0 7 5 Gew -% und besondeis bevorzugt < 
0,2 Gew.-% hat . EifindungsgemaB ist es von ganz besonderem Voiteil, wenn der 
30 Restgehalt unterhalb dei gaschromatographischen Nachweisgrenze liegt 
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In gleicher Weise ist im Rahmen der voiliegenden Eifindung die Angabe „&ei von 
extemen Emulgatoien" zu vei stehen 

5 Die vorstehend beschiiebenen eifindungsgemaB zu verwendenden TeilchehgioBen 
werden sornit auch ohne Zuhilfenahme von zusatzlichen externen Emulgatoien 
eihaJten, wenn die etfindungsgemaBe Sluxiy einen Gehalt an potentiell ionischen 
Giuppen von 0,05 bis 1, vorzugsweise 0,05 bis 0,9 bevoizugt 0,05 bis 0,8, 
besonders bevorzugt 0,05 bis 0,7 und insbesondere 0,05 bis 0,6 meq/g Festkoipei' 
10 hat. 

Bei einem Neutralisationsgrad von hochstens 50%, voizugswetse hochstens 48%^ 
hat die erfindungsgemafie Sluiry einen Gehalt an dutch Neutralisation der 
potentiell ionischen Giuppen erzeugten ionischen Giuppen von 0,005 bis 0,1, 
15 voizugsweise 0,005 bis 0,099, bevoizugt 0,005 bis 0,098 und insbesondere 0,005 
bis 0,097 meq/g. 

Die chemische Natur des Bindemittels ist daher in der Regel nicht beschiankend, 
solange hierin Ionen bildende Giuppen enthalten sind, die ubei eine Neutralisation 
20 in Salzgruppen Ubeifuhrbai sind und dadurch eine ionische Stabilisierung der 
Paitikel in Wasser ubeinehmen konnen 

Als Anionen bildende Giuppen kommen S&uregmppen wie Caibonsauie-, 
Sulfonsaure- oder Phosphonsauregruppen in Betiacht DerngemaB werden als 
25 Neutralisationsmittel Basen, wie Alkalimetallhydroxide, Ammoniak oder Amine 
verwendet Alkalimetallhydr oxide sind nur inbeschranktem MaBe einsetzbar, da die 
Allcalimetallionen beim Einbrennen nicht fluchtig sind und durch ihre 
Unveitr aglichkeit mit organischen Stoffen den Film titiben und zu Glanzverlusten 
fiihren konnen Dahei sind Ammoniak oder Amine bevoizugt. Im Palle von 
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Aminen werden tertiare Amine bevorzugt Beispielhaft seien N^N-Dimethy- 
lethanolamin odei Aniinomethylpr opanolamin (AMP) genannt 

Als Kationen bildende Gruppen kommen primary sekundaxe oder teitiare Amine 
5 in Betracht DemgemaS weiden als Neutralisationsmittel insbesondere 
niedermolekulare oiganische Sauren wie Ameisensame, Essigsaure, 
Dimethylolpiopionsauie oder Milchsaure veiwendet 

Bindemittel, welche Kationen bildende (Jruppen enthalten, sind von dem Gebiet 
10 der Elektrotauchlacke bekannt Beispielhaft sei auf die Patentschiiften EP 0 012 
463 A 1, EP 0 612 818 A 1 oder US 4,071,428 Aveiwiesen 

Fur den bevorzugten Einsatz der erfindungsgemaB Sluiry in der 
Automobildecklackietung als unpigmentieite Klarlacke werden Polymere oder 
15 Oligomere mit Sauregruppen als Ionen bildende Giuppen bevorzugt, da diese 
sogenannten anionischen Bindemittel in der Regel eine bessere Resistenz gegen 
Vergilbung als die Klasse der kationischen Bindemittel aufweisen. 

Doch kationische Bindemittel mit in Kationen iiberfuhibaren (xruppen wie 
20 Aminogruppen sind piinzipiell ebenfalls verwendbar; sofern das Einsatzgebiet 
deren typische Nebeneigenschaften wie ihie Neigung zur" Vergilbung verkraftet 

Als Bindemittel, welche Anionen bildende Gxnppen enthalten, konnen beliebige 
Harze rait den vorstehend genannten Sauregruppen veiwendet weiden Es ist 
25 jedoch wesentHch, daS sie daneben noch Hydroxylgruppen tragen, d, h., dafi sie 
Polyole sind 

ErfindungsgemaB weisen die Polyole eine OH-Zahl > 110, voizugsweise 120 bis 
180 und insbesondere 130 bis 160 mg KOH/g auf . 

30 
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Beispiele ftii geeignete Bindemittel sind hydioxylgiuppenhaltige, statistisch, 
alter nier end und/oder blockaitig aufgebaute linear e und/oder veizweigte und/oder 
kammaitig aufgebaute (Co)Polyrneiisate von ethylenisch ungesattigten 
Monomeren, oder Polyadditionshaize und/oder Polykondensationsharze Zu 
5 diesen Begriffen wird erganzend auf Rompp Lexikon Lacke und Diuckfarberr, 
Georg THeme Verlag, Stuttgart, New York, 1998, Seite 457, »Polyaddition« und 
>>Poiyadditionsharze (Polyaddukte)«, sowie Seiten 463 und 464, 
»Polykondensate«, »Polykondensation« und »Polykondensationsharze«, sowie 
Seiten 73 und 74, „Bindemittel" 7 veiwiesen 

10 

Beispiele geeigneter (Co)Polymerisate sind (Meth)Acrylat{co)polymerisate oder 
paitiell verseifte Polyvinylester, insbesondeie (Meth)Acrylatcopolymerisate 

Beispiele geeigneter Polyadditionshaize und/oder Polykondensationsharze sind 
15 Polyester, Alkyde, Polyurethane, Polylactone, Polycarbonate, Polyether, 
Epoxidharze, Epoxidharz-Amin-Addukte, Polyhamstoffe, Polyamide, Polyimide, 
Polyester- P olyui ethane, Poly ether • Polyuiethane oder 1 Polyester- Polyether- 
Polyurethane 

20 Neben dem Hydroxylgruppen kormen die Oligomere und Polymere noch andere 
fimktionelle Gruppen wie Aciyloyl-, Ether-, Aniid - 7 Irnid - P Thio Carbonat- oder 
Epoxidgmppen enthaitea, sofem diese nicht die Vernetzungsreaktionen stolen. 

Diese Oligomere und Polymere sind dem Fachrnann bekannt, und zahlreiche 
25 geeignete Verbindungen sind am Marict eihaltlich 

ErfindungsgemaB sind die (Meth)Aciylatcopolymeiisate, die Polyestei, die 
Alkydharze, die Polyuiethane und/oder die acrylieiten Polyuiethane von Voiteil 
und werden deshalb bevoizugt veiwendet 
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Gut geeignete (Meth)Acrylatcopolymerisate und Veifahien zu ihrer Heisteliung 
werden beispielsweise in der europaischen Patentamneldung EP 0 767 185 A 1, 
den deutschen Patenten DE 22 14 650 B 1 oder DE 27 49 576 B 1 und den 
ameiikanischen Patenten US 4,091,048 A, US 3,781,379 A, US 5,480,493 A, US 
5 5,475,073 A oder- US 5,534,598 A oder in dem Standardwerk Houben-Weyl, 
Methoden der organischen Chemie, 4 Auflage, Band 14/1, Seiten 24 bis 255, 
1961, beschrieben Als Reaktoren fur die Copolymerisation kotximen die ublichen 
und bekannten Riihrkessd, Ruhikesselkaskaden, Rohneaktoren, 
Schlaufenreaktoren oder Iayloneaktoren, wie sie beispielsweise in den 
10 Patentanmeldungen DE 1 071 241 B 1, EP 0 498 583 A 1 oder DE 198 28 742 A J 
1 oder in dem Artikel von K Kataoka in Chemical Engineering Science, Band 50, 
Heft 9, 1995, Seiten 1409 bis 1416, beschrieben werden, inBetracht 

Gut geeignete Polyester- und Alkydhaize sowie ihre Herstellung werden 
15 beispielsweise in dem Standardwerk Ullmarms Encyklopadie der technische 
Chemie, 3 Auflage, Band 14, Urban & Schwaizenberg, Munchen, Berlin, 1963, 
Seiten 80 bis 89 und Seiten 99 bis 105, sowie in den Buchem: „Resines Alkydes- 
Polyesters" von J Bouny, Paris, Verlag Dunod, 1952, „Alkyd Resins" von C R 
Martens, Reinhold Publishing Corporation, New York, 1961, sowie „Alkyd Resin 
20 Technology" von T C Patton, Intersience Publishers, 1962, bschiieben 

O 

Gut geeignete Polyurethane und/oder acrylieite Polyurethane sowie ihre 
Herstellung werden beispielsweise in den Patentschiiffcen EP 0 708 788 A 1, DE 44 
01 544 A 1 oder DE-A-195 34 361 A 1 beschrieben 

25 

Die vorstehend beschiiebenen Bindeinittel konnen einzelne oder als Gemisch aus 
mindestens zwei unterschiedlichen Bindemitteln eingesetzt werden. 
EifindungsgemaB bieten die (Meth)Aciylatcopolymerisate besondere Vorteile und 
werden deshalb besonder s bevoizugt angewandt. 

30 
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Dei' Gehalt der erfindungsgemaBen Slurry an den vorstehend beschiiebenen 
Bindemitteln fcann breit variieren Voizugsweise liegt er bei 5 bis SO, bevoizugt 6 
bis 75, besonders bevorzugt 7 bis 70, ganz besonders bevorzugt 8 bis 65 und 
insbesondeie 9 bis 60 Gew-%, jeweils bezogen auf den Festkorper der 
5 eifindungsgemafi en Pulvei slurry 

Als Vemetzungsmittel sind alle auf dem Gebiet der lichtstabilen Klarfackierungen 
gebrauchlichen Vemetzungsmittel geeignet Beispiele geeigneter 
Vemetzungsmittel sind 

10 

Aminoplastharze, wie sie beispielsweise in RGmpp Lexikon Lacke und 
Druckfarben, Georg Thieme Verlag, 1998, SeLte 29, »Aminoharze«, dem 
Lehrbuch „Lackadditive" von Johan Bieleman, Wiley-VCH, Weinheim, 
New York, 1998, Seiten 242 ff., dem Buch faints, Coatings and 

i5 Solvents", second completely revised edition, Edit D Stoye und W 

Freitag, Wiley- VCH, Weinheim, New York; 1998, Seiten 80 ffl, den 
Patentschiiften US 4 710 542 A 1 oder EP 0 245 700 A 1 sowie in dem 
Aitikel von B. Singh und Mitarbeitei "Caibamylmethylated Melamines, 
Novel Ciosslinkers for- the Coatings Industry", in Advanced Organic Coa* 

20 tings Science and Technology Series, 1991, Band 13, Seiten 193 bis 207, 

beschiieben wer den, 

Caiboxylgruppen enthaltende Verbindungen oder Haize, wie sie 
beispielsweise in der Patentschrift DE 196 52 813 A 1 oder 198 41 408 A 1 
25 beschiieben werden, insbesondeie 1, 12-Dodecandicaibonsaure, 

Epoxidgruppen enthaltende Verbindungen oder Harze, wie sie 
beispielsweise in den Patentschiiften EP 0 299 420 A 1, DE 22 14 650 B 1, 
DE 27 49 576 B 1, US 4,091,048 A oder US 3,781,379 A beschiieben 
30 werden, 
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Tiis(alkoxycarbonylamino)tiiaztne, wie sie in den Patentschiiften US 4 939 
213 A, US 5 084 541 A, US 5 283 865 A odei der Patent anmel dung EP 0 
604 922 A beschiieben warden, 

5 

blockierte Polyisocyanate, wte sie beispielsweise in den Patentschiiften US 
4,444,954 A. 1, DE 196 17 086 A 1, DE 196 31 269 A 1, EP 0 004 571 A 
1 odei EP 0 582 051 A 1 beschiieben werden, oder 

10 - beta-Hydioxyalkylamide wie N,N,N' ? N l -Teti'akis(2«hydroxyethyl)adipamid 
odei N,N 3 N , 3 N , -Teti'akis(2-hydioxypiopyl)adipamid 

Die vorstehend beschiiebenen Vernetzungsmittel fconnen einzeln odei als Gemisch 
aus mindestens zwei Vemetzungsmittels eingesetzt warden.. Eifindungsgemafi 
15 bieten die bloclderten Polyisocyanate und/oder Tiis(alko>^caibonyIaJiiino)tiia2ine 
besondere Voiteile und werden deshalb besonders bevoizugt veiwendet 

Der Gehait der erfindungsgemafien Sluny an den Vemetzungsmittels kann 
ebenfalls breit variieren und richtet sich in erster Linie nach der Punktionalitat und 
20 Menge der Bindemittel einerseits und der Funktionalitat der Vernetzungsmittel 
andererseits. Vorzugsweise liegt er bei 20 bis 95, bevoizugt 25 bis 94, besonders 
bevoizugt 30 bis 93 > ganz besonders bevoizugt 35 bis 92 und insbesondere 40 bis 
einen 90 Gew.-% 7 jeweils bezogen auf den Festkoiper der eifindungsgernaBen 
Slurry 

25 

Die er&idungsgemafie Sluny enthalt nichtionische und ionische Veidicker 
Hierdurch wild der Neigung der vergleichsweise groBen festen Pattikel zur 
Sedimentation wirksam begegnet 



BNSDOCID: <WO Q23S685A1_L> 



WO 02/38685 



PCT/EP01/12925 



12 

Beispiele nichtionischer Ver dicker sind Hydroxyethylcellulose und 
Polyvinylalkohole, Sogenannte nichtionische Assoziativ-Verdicker sind in 
vielfaltigei Auswahl ebenfalls am Markt veriugbar Sie bestehen in der Regel aus 
wasseiverdunnbaren Polyurethanen, die Reaktionsprodukte von wasserloslichen 
5 Poly ether diolen, aliphatischen Diisocyanaten und monofunktionellen 
hydroxylischen Verbindungen mit organophilem Rest sind 

Ebenfalls kornmerziell erhaltiich sind ionische Veidicker Diese enthalten ublkher- 
weise anionische Giuppen und basieren insbesondere auf speziellen 
10 Polyacrylathaizen mit Sauiegruppen, die teilweise oder vollstandig neutralisiert 
sein konnen. 

Beispiele geeigneter, eifindungsgemaB zu verwendender Veidicker sind aus dem 
Lehibuch „Lackadditive" von Johan Bielemann, Wiley- VCH, Weinheirn, New 
15 Yoik, 1998, Seiten 31 bis 65, bekannt 

Fur die erfmdungsgemaBe Slurry ist es vorteilhaft, werm beide der vorstehend 
beschiiebenen Verdicker-Typen hieiin enthalten sind Die Menge der 
zuzusetzenden Veidicker und das Vethaltnis von ionischem zu nichtionischem 

20 Veidicker richtet sich nach der gewunschten Viskositat der eifindungsgemaB 
Slurry, die wiedeium von der benotigten Absetzstabilitat und den speziellen 
Bedurfeissen der Spiitzapplikation vorgegeben werden Dei Fachmann kann daher 
die Menge der Veidicker und das Verhaltnis der Verdicker-Typen zueinander 
anhand einfacher Ubeiiegungen gegebenenfalls unter Zuhilfenahme von 

25 Voiyersuchen ermitteln 

BriindungsgemaB wird ein Viskositatsbeieich von 50 bis 1500 rnPas bei einer 
Scherrate von 1000 s' 1 und von 150 bis SO00 mPas bei einer Schenate von 10 s 1 
sowie von ISO bis 12000 mPas bei einer Scherrate von 1 s' 1 eingestellt. 
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Dieses als , ? stiuktuiviskos" bekannte Viskositatsveihalten beschreibt einen 
Zu stand, der einerseits den Beduifhissen der Spritzapplikation und andereiseits 
auch den Eifor deinissen hinsichtlich Lagex- und Absetzstabilitat Rechnung tragt: 
Im bewegten Zustanid, wie beispielswdse beiin Umpumpen der exfoidungsgemafien 
5 Sluny in der Ringleitung der Lackieranlage und beim Verspruhen, niiximt die 
eifindungsgemaBe Sluny einen niederviskosen Zustand ein, der eine gut© 
Verarbeitbaikeit gewahileistet. Ohne Scherbeanspiuchung Mngegen steigt die 
Viskositat an und gewahrleistet auf diese Weise, daB der bereits auf dem zu Iadde- 
lenden Substrat befindliche Lack eine veningerte Neigung zum Ablaufen an 
10 senkrechten Flachen zeigt ( >7 Lauferbildung") In gleicher Weise fuhit die hobere 
Viskositat im unbewegten Zustand, wie etwa bei der Lagexung, dazu ? daB ein 
Absetzen der festen Paitikel groBtenteils veihindert wild oder ein 
Wiederaufhihren der wahiend dei Lagerzeit nui schwach abgesetzten 
erfindungsgemaBen Sluny gewahrleistet ist 

15 

Die festen Partikeln dei erfindungsgemaBen Slurry konnen neben den vorstehend 
beschxiebenen wesentlichen Bestandteilen Additive enthatten, wie sie in Klariacken 
tiblicherweise verwendet warden. Hierbei ist es wesentlich, daB diese Additive die 
Glasubergangstemperatur Tg der Bindemittel nicht wesentiich absenken. 

20 

Beispiele geeignetei Additive sind Polymere, Katalysatoren fljr die Vemetzung, 
Entschaumer, Haitvermittler, Additive zur Verbesserung der 
Untergmndbenetzung, Additive zur Verbesseiimg dei' Obeiflachenglatte, 
Mattierungsmittel, Lichtschutzmittel, Koriosionsinhibitoren, Biozide, 
25 Flammschutzmittel oder Polymerisationsinhibitoien, insbesondere Photoinhi- 
bitoren, wie sie in dem Buch „Lackadditive" von Johan Bielemann, Wiley-VCH, 
Weinheim, New York, 199S, 6eschrieben werden, 

Dei eifindungsgemaBen Sluny konnen hn Film einveinetzbaie Verlaufhilfsmittel, 
30 Reaktiwerdiinner oder vernetzende polyolische Komponenten zugesetzt weiden 
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Wichtig ist jedoch^ daB diese Bestandteile sich bevorzugt in del aufieren, wassiigen 
Phase der eifindungsgemaBen Slurry befinden und nicht in der dispersen 
OTganischeo Phase, wo sie eine Absenkung der Glasubergangstemperatur Tg und 
damit eine Koaleszenz oder Koagulation von gegebenenfafls abgesetzten Paitikeln 
5 bewirken wtirden Beispiele geeigneter Bestandteile diesei Ait sind thermisch 
haitbare Reaktiwerdunner wie stellungsisomere Diethyloctandiole oder 
Hydroxylgiuppen enthaltettde hypeiveizweigte Verbindungen oder Dendiimere 
wie sie in den deutschen Patentanmeldungen DE 198 05 421 A 1, DE 198 09 643 
A 1 odei DE 198 40 405 A 1 beschiieben wet den., 

10 

Datuber hinaus kann die erfindimgsgetnaBe Slurry noch rait aktinischei Strahlung 
haitbai e Bestandteile enthalten, wenn sie sowohl thenxiisch als auch mit aktinischei 
Strahlung haitbar sein soU Untei aktinischei Strahlung wild eiektromagnetische 
Strahlung wie nahes Infiar ot, sichtbai es Licht, UV-Sti ahlung odei 
15 Rontgenstrahiung., insbesondere UV- Stiahlung, odei Koipuskularstrahlung wie 
Elektxonenstrahlen verstanden Die gemeinsame Anwendung von EGtze und 
aktinischei Str ahlung wild auch als Dual-Cure bezeichnet 

Um eine erftndungsgemaBe Dual-Cure- Slurry zu erhaiten, konnen in die 
20 vorstehend beschiiebenen Bindemitteln beispielsweise liber polymeianaloge 
Reaktionen (Meth)Acrylat- ? Ethacrylat-, Ciotonat-, Cinnamat-, Vinylether-, 
Vinylester-, Dicyclopentadienyk, Noiboinenyl-, Isoprenyl-, Isopropenyl-, Allyl- 
oder Butenylgmppen; Dicyclopentadienyl-, Norbomenyl-, Isoprenyl-, Isopropenyl- 
, Allyl- oder Butenyletheigruppen oder Dicyclopentadienyl-, Noibomenyl-, 
25 Isoprenyl- Isopropenyl-, Allyl- oder Butenylestergmppen, insbesondere aber 
Aciylatgiuppen, eingebaut werden. 

Odei es konnen Bestandteile zugesetzt weiden, wie sie ublicheiweise in mit 
aktinischei Strahlung hartbaren Beschichtungsstoflfen angewandt werden 

30 



SNSDOCID; <WO 0238685A1_I_> 



WO 02/38685 



15 



PC1/EP01/12925 



IBerbei handelt es sich beispielsweise um 

die in den den europaischen Patentanmeldungen EP 0 928 800 A 1, EP 0 
636 669 A 1, EP 0 410 242 A 1, EP 0 783 534 A 1, EP 0 650 97S A 1, EP 
5 0 650 979 A 1, EP 0 650 985 A 1, EP 0 540 884 A 1, EP 0 568 967 A 1, 

EP 0 054 505 A 1 oder EP 0 002 866 A 1, den deutschen 
Patentanmeldungen DE 197 09 467 A 1, DE 42 03 278 A 1, DE 33 16 
593 A 1, DE 38 36 370 A 1, DE 24 36 186 A 1 oder DE 20 03 579 B 1, 
den international Patentanmeldungen WO 97/46549 oder WO 99/14254 
10 oder den ametikanischen Patentschiiften US 5,824,373 A, US 4,675,234 

A, US 4,634,602 A, US 4,424,252 A, US 4,208,313 A, US 4,163,810 
A, US 4,129,488 A, US 4,064,161 A oder US 3,974,303 A 
beschiiebenen, zui Veiwendung in I JV< haitbaren Kladacken und 
Pulverklarlacken vorgesehenen Bindemittel; 

15 

mit aktinischer Str ahlung haitbai e Reaktiweidlinner, wie die in Rompp 
Lexikon Lacke und Druckferben, Geoig Thieme Verlag, Stuttgart, New 
York, 1998, aufSeite 491 unter dem Stichwoit »Reaktiwei dunner« 
beschriebenen; oder um 

20 

Photoinitiatoren, wie sie in Rompp Chemie Lexikon, 9 eiweiteite und 
neubeaibeitete Auflage, Georg Tbierne Verlag Stuttgart, Bd. 4, 1991, oder 
in Rompp Lexikon Lacke und Druckfarben, Geoig Thieme Verlag 
Stuttgatt, 1998, Seiten 444 bis 446, beschiieben werden 

25 

Die eifindungsgernaSe Slurry kann naeh den Veifahren hergestellten werden, wie 
sie in den Patentanmeldungen DE 195 40 977 A 1, DE 195 18 392 A 1, DE 196 17 
086 A 1, DE-A-196 13 547 s DE 196 18 657 A 1, DE 196 52 813 A 1, DE 196 17 
086 A 1, DE-A-198 14 471 A 1, DE 198 41 408 A 1 oder DE 198 41 842 A 1 
30 oder C 2 beschrieben wet den ErfindungsgemaB ist es von Vorteil, die 
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eifindungsgemaBe Slurry mit Hilfe des in der DE 198 41 842 A 1 odei C 2 
beschriebenen Veifahr ens herzustellen, 

Bei diesem Veifahren weiden die ionisch stabilisierbaren Bindemittel und die 
5 Vernetzungsmittel sowie gegebenenfalls die Additive in organischer Losung 
gemischt und zusammen mit Hilfe von Neutiaiisationmitteln in Wasser nach dem 
Sekundardispeisionsveifahien dispergiert. Sodann wird mit Wasser unter Ruhren 
verdunnt. Es bildet sich zunachst eine Wasser-in-Ol-Emulsion aus, die bei weiterer 
Verdtinnung in eine Ol-in- Wasser -Emulsion umschlagt Dieser Punkt wil d im 
3 10 allgemeinen bei Festkoipergehalten von < 50 Gew bezogen auf die Emulsion^ 

eireicht und ist auBerlich an einem starkeren Abfall der Viskositat wahrend der 
Vei diinnung erkenribar 



Die so erhaltene, noch l6semittelhaltige Emulsion wild anschlieilend durcli 
15 azeoptr ope Destination von Losemitteln befieit 

Die Destillationstemperatur nchtet sich in erster Linie nach der 
Glasubergangstemperatur Tg des Bindemittels. Urn Koagulate, d h em VeiflieBen 
der eifindungsgemaB nur geiingffigig stabilisieiten Paitikel zu einer separaten 

20 kontinuiet lichen organischen Phase wahrend der Destination zu veimeiden> ist es 
wesentlich, die Destillationstemperatur unterhaib del Glasubeigangstempeiatur Tg 
zu halten Die Glastibergangstempeiatur ist ersatzweise auch liber die 
Mindestfilmbfldetemperatur der Dispersion beschreibbar Die 
Mindestfilmbildetemperatur karin eimittelt werden, indem die Dispersion mittels 

25 einer Rakel auf eine Glasplatte aufgezogen und auf ' einem Gradientenofen eiwarmt 
wird. Die Temperatur, bei der die pulveifoimige Schicht veifibnt, wird als 
MSndestfilmbildetemperatui' bezeichnet 

EifindungsgemaB ist es von Voiteil, wenn die Mndestfflmbttdetemperatur mehr als 
30 20 "C, insbesondere mehr als 30 °C betragt. Die Mindestfilmbildetempeiatui kann 
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ermittelt werden, indem die waSrige Dispersion des Bindemittels mittels einer 
Rakel auf eine Glasplatte aufgezogen und aufeinem Gradientenofen eiwarmt wild 
Die Temperatur, bei der die pulverformige Schicht verfflmt, wild als 
Mindestfjlmbildetemperatui' bezeichnet Erganzend wild auf Rompp Lexikon 
5 Lacke und Diuckfarben, Georg Thieme Verlag, Stuttgart, New York, 1998 
^MindestfilmbUdetenriperatui^ Seite 391, verwiesen 

Eifindungsgemafl ist es von Vorteil 3 wenn die zu entfemenden Losemittel bei einer 
Destillationstemperatur unterhalb 70°C, bevorzugt unterhalb 50°C und 
10 insbesondere unterhalb 40°C abdestillieit weiden, Gegebenenfalls wild der 
Destillationsdiuck hierbei so gewahlt, daft bei hohersiedenden Losemitteln dieser 
Temper atuibeieich eingehalten wild 

Im einfachsten Fall kann die azeotrope Destination dadurch bewerkstelligt werden, 
15 daB man die Emulsion bei Raumtemperatur im offenen GefaB wahiend mehrerer 
Tage rOhrt Im bevorzugten Fall wild die losemittelhaltige Emulsion in einer 
Vakuumdestillation von den Losemitteln befieit, 

Die abgedunstete oder abdestillieite Menge an Wasser und Losemitteln weiden zur 
20 Veimeidung von hohen Viskositaten dutch Wasser eisetzt Die Zugabe des 
Wassers kann vorher, nachher oder auch wahiend des Abdunstens oder der 
Destination duich portionsweise Zugabe erfolgen 

Nach Veriust der Losemittel steigt die Glasubeigangstemperatur Tg der 
25 dispergieiten Teilchen an, und es bildet sich anstelle der bisheiigen 
losemittelhaligen Emulsion (flussig-in -flussig -Dispersion) eine fest- in- flussig- 
Dispersion, dh , die eifindungsgemaBe Slurry, aus, 

Vorzugsweise weiden die Partikei der- resultierenden Sluny im nassen Zustand 
30 mechanisch zerkleinert, was auch als NaBveimahlung bezeichnet wild 
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Vorzugsweise werden hierbei Bedingungen angewandt, da6 die Temperatur des 
Mahlguts 70, bevorzugt 60 und insbesondere 50°C nicht uberschreitet 
Vorzugsweise betragt der spezifische Energieeintrag wahrend des Mahlprozesses 
10 bis 1 000, bevorzugt 15 bis 750 und insbesondere 20 bis 500 Wh/g 

5 

Fur die NaBveimahlung konnen die unteischiedlichsten Vonichtungen angewandt 
werden, die hohe odei' niediige Scherfelder erzeugen 

Beispiele geeigneter Vonichtungen, die niediige Scheifelder erzeugen, sind tibliche 
10 und bekannte Ruhrkessel, Spalthomogenisatoren, MIcrofluidizer oder Dissolver 

Beispiele geeigneter Vonichtungen, die hohe Scheifelder erzeugen, sind tibliche 
und bekannte Riifowerksmuhlen oder Inline-Dissolver . 

15 Besonders bevorzugt werden die Vonichtungen, die hohe Scheifelder erzeugen, 
angewandt Von diesen sind die Ruhiweiksmuhlen erflndungsgemafr besonders 
voiteilhaft und werden deshalb ganz besonders bevorzugt veiwendet 

Generell wild bei der- NaBveimahlung die eifindungsgemaBe Slurry mit Hilfe 
20 geeigneter Vonichtungen, wie Pumpen, den vorstehend beschiiebenen 
Vonichtungen zugeftihit und im Kieis hientiber gefahren, bis die gewiinschte 
TeilchengroBe eneicht ist. 

Die erfindungsgemafie Sluny weist vorteilhafteiweise einen Festkorpergehalt von 
25 10 bis 60 Gew insbesondere von 20 bis 50 Gew -% y auf 

Vorzugsweise wild die erfindungsgemafie Slurry vor ihrer Veiwendung filtriert 
Hieifiir werden die ublichen und bekannten Filtrationsvoriichtungen und Filter' 
veiwendet, wie sie auch fur 1 die Filtration der- bekannten Pulverklarlack-Slurties in 
30 Betracht kommen. Die Maschenweite der Filter' kann breit vaxiieren und richtet 
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sich in erster Lirrie nach der TeilchengroBe und der TeilchengroBenveTteilung dei 
Partikel dei erfindungsgemaBen Sluixy Der Facfrmann kann daher die geeigneten 
Filter leicht anhand dieses physikalischen Parameters eimitteln Beispiele 
geeigneter Filter sind Beutelfilter Diese sind am Marlct untei den Maiken Pong® 
5 odei' Cuno® erhaJtlich. Voizugsweise werden Beutelfilter rait den Maschenweiten 
10 bis 50 verwendet, beispielsweise Pong® 10 bis Pong® 50 

Zur Herstellung der erfindungsgemaBen Klariackierungen wird die 
erfindungsgemafie Sluny auf das zu beschichtende Substrat appliziert Hierbei 
10 brauchen keine besonderen MaBnahmen ergriffen zu weiden, sondein die 
Applikation kann nach den tiblichen und bekannten Verfahren eifolger^ was ein 
weitei er besanderei Voiteil dei etfindungsgemaBen Sluny ist. 

Nach ihrer Applikation trocknet die eifindungsgemaBe Sluny problemlos auf und 
15 zeigt bei der Veraibeitungstemperatur, in dei Regel bei Raumtempetatur, kein 
Veifilmen D h die als NaBschicht applizierte erfindungsgemaBe Sluny luftet bei 
Raumtempeiatui oder leicht eihohten Temperatuien untei Wasserabgabe ab ? ohne 
daB die daiin enthaltenen Partikel ihre urspiungliche feste Form verandetn Die 
pulverformige feste Film laBt das Restwasser leichter abdampfen als ein 
20 verflieBender . NaBfilm, Dadurch wild die Gefahr von im geharteten Film 
eingeschlossenen Blasen von verdampftem Wasser ( J7 Kochern u ) vermindert. 
AuBeidem ist die Neigung zum „mudciacking" ausgesprochen geiing XJber- 
raschend ist hier bei der Befiind, daB die erfindungsgemaBen Slurries eine umso 
geringere Neigung zu „mudcracking ec haben, je hoher ihrePattikelgioBen sind 

25 

In dem nachfolgenden Einbrennschiitt wild die nun weitgehend wasserfieie 
Pulverschicht geschmolzen und zur Vemetzung gebracht In manchen Fallen kann 
es von Vorteil sein, den Verlaufsprozess und die Veinetzungsreaktion mit einem 
zeitlichen Versatz ablaufen zu lassen, indem ern Stufenheizprogramm oder 1 eine 
30 sogenannte Aufheizrampe gefahren wild Die fui die vorliegenden Beispiele 
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angemessene Vernetzungstempeiatur liegt zwischen 120 und 160°C. Die 
entsprechende Einbrennzeit liegt zwischen 20 und 60 Minuten, 

Im Falle der eifindungsgemaBen Dual-Cure-Sluny wild die thettnische Haitung 
5 noch durch die Haitung mit aktinischer Strahlung erganzt, wobei die Qblichen und 
bekannten Str ahlenquellen angewandt werden 

Die hierbei resultierende Klaxlackierung weist hervonagende 
anwendungstechnische Eigenschaiten auf So haftet sie fest auf alien ublichen und 
10 bekannten Basislackschichten oder auf Substraten wie Metall, Glas, Holz, 
Keramik, Stein, Beton oder Kunststoff' Sie ist von hohem Gianz, glatt, kratzfest, 
witterungsbestandig, chemikalienstabil und auch in hohem Schichtdicken fiei von 
Storungen wie Spannungsrisse oder Kochem Bei Belastung mit Feuchtigkeit zeigt 
sie kein WeiBanlaufen mehi . 

15 

Wegen dieses vorteilhaften Eigenschaftsprofils ist die eifindungsgernaBe Slurry 
heivorragend fur die Automobile! stlackiemng, die Automobilreparaturlackierung, 
die Lackierung von Bauweiken im Innen- und AuBenbeieich 7 die I^acldeiung von 
Turen, Fenstem und Mobeln sowie die industrielle Lacldeiung, inklusive Coil 

20 Coating, Container Coating und die Impragnierung und/oder Beschichtung 
elektrotechnischer Bauteile, geeignet Hierbei wild sie voi allem zur Her stellung 
von Klariackiemngen im Rahmen von ferb- und/oder efiektgebenden 
Mehrschichtlackieiungen veiwendet, die nach den ublichen und bekannten Nafi-in- 
naB-Yeifahien aus Basislacken und der eifindungsgemaBen Sluiiy hergestellt 

25 werden 

Beispiele und Vei^leichsversuche 
Heistellbeispiei 1 (Ve* gleich) 
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Die Herstellung des Losungspolyacrylatharzes A gemaJS Herstellungsbeispiel 
1, Zift; 1.1, von DE 198 41 842 C 2 

1291,5 Gewichtsteile Methylisobutylketon (MEBK) und 43,0 Gewichtsteile 
5 Mercaptoethanol wurden in einem Reaktionsgefafl voigelegt und auf 100°C 
erwarmt. Zu der Vorlage wurden bei 100°C binnen 5 h uber zwei getrennte 
Zulaufbehalter der Initiator, bestehend aus 143,5 Gewichtsteilen TBPEH (tett- 
Butylperethylhexanoat) und 86,1 Gewichtsteilen MIBK, und die Monomerenmi- 
schung, bestehend aus 485,0 Gewichtsteilen teit -Butylaciylat, 254,0 
10 Gewichtsteilen n-Butylmethaciylat, 213,8 Gewichtsteilen Cyclohexylmethactylat, ) 
409,0 Gewichtsteilen Hydroxypropylmethaciylat und 73,2 Gewichtsteilen 
Aciylsauie, zudosiert Anschliefiend wuide auf 110°C erwaimt, und im Vakuum 
wurden bei 500 mbar ein Ten" der fliichtigen Komponenten der Reaktionsmischung 
wahiend 5 h abgezogen Danach lieB man auf 80°C erkalten und tiug die 
15 Harzlosung aus 

Die Haizlosung wies die folgenden Kennzahlen auf: 

Festkoiper: 70,2% (lh bei 130°C) 

20 Viskositat; 25,5 dPas (Platte-Kegel-Viskosimetei, bei 23°C; 70%-ige 
Losung) 

Sauiezahl: 43,4 mg KOH/g Festharz 

OH-Zahl: 1 1 0 mg KOH/g P estharz 

25 Herstellbeispiel 2 (Vergleich) 

Die Herstellung des Losungspolyacrylatharzes B gemaB Herstellungsbeispiel 
1, Ziff. 1.2, von DE 198 41 842 C 2 
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1076,7 Gewichtsteile Methylisobutylketon (MIBK) und 35,9 Gewichtsteile 
Mercaptoethanol wuiden in einem ReaktionsgefaB vorgelegt und auf 100°C 
erwaimt. Zu der Vorlage wuiden bet 100°C binnen 5 h liber zwei getiennte 
Zulaufbehalter det Initiator, bestehend aus 119,6 Gewichtsteilen TBPEH (tett - 

5 Butylperethylhexanoal) und 71,8 Gewichtsteilen MEBK, und die Mojiomeremni- 
schung, bestehend aus 404,2 Gewichtsteilen teit -Butylaciylat, 211,7 
Gewichtsteilen n-Butylmethacrylat, 239,2 Gewichtsteilen Cyclohexylmethaciylat 
und 340,9 Gewichtsteilen Hydioxypropylmethaciylat zudosieit AnschlieBend 
wurde auf 115°C erwatmt, und iin Vakuum wuiden bei 500 mbar ein Tail der 

10 fliichtigen Anteile wahrend 3 h abgezogen Danach liefi man auf 80°C eikalten und 
tiug die HaiziSsung aus . 
Die Haizlosung wies folgende Kennzahlen auf: 



Festkoiper: 71,3% (lh bei 130°C) 

15 Viskositat: 19,2 dPas (Platte -Kegel- Viskosimetei; bei 23°C; 70%-ige 
Losung) 

S aurezahl : 5 mg KOH/g P estharz 

OH-Zahl: 1 1 0 mg KOH/g Festharz . 



20 Herstellbeispiel 3 

Die Heistellung eines ejrfuiehmgsgemaB veiwendbaren 

Losungspolyacrylathaizes C 



25 412 Gewichtsteile Methylethylketon wuiden in einem ReaktionsgefaB vorgelegt 
und auf 80°C erwatmt Zu der Vorlage wuiden unter Riihren bei 80°C wahiend 
sechs Stunden uber zwei getiennte ZulaufgefaBe der Initiator; bestehend aus 49 
Gewichtsteilen VAZO® . 67 (Azobisisovaleionitrii) und 49 Gewichtsteile 
Methylethylketon, und die Monomerenmischung, bestehend aus 137,2 

30 Gewichtsteilen teit -Butylaciylat, 73 7 5 Gewichtsteilen n-Butylmethaciylat ? 98 
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Gewichtsteilen Cyclohexyimethacrylat, 171,5 Gewichtsteilen 

Hydroxyethylmethaciylat und 9,8 Qewichtsteile Aciylsaure, gleichmaBig zudosieit 
Anschlieflend wurde das Reaktionsgemisch noch wahiend 1,5 Stunden bel S0°C 
gehalten. Danach wurde im Vakuurn ein Teil der fltichtigen Bestandteilen wahiend 
5 fflnf Stunden abgezogen, bis dei Festkoipergehait bei 70 Gew -% lag Die 
resultierende Harzlosung wurde auf 50°C abgekuhlt und ausgetragen 



Die Harzlosung wies folgende Kennzahien auf: 



69,2% (lh bei 130°C) 

3,8 dPas (Platta-Kegel-Viskosimeter, bei 23°C; 55%-ige 
Losung, mit Xylol verdunnt) 
9,8 mg KOH/g Festhaiz 
150 mg KOH7g Festhaiz. 
15 

Herstellbeispiel 4 



10 Festkoiper; 
Viskositat: 

Saurezahl: 
OH-Zahl: 



Die Herstelhmg eines blockierten Polyisocyaiiats auf der Basis von 
Isophoi ondiisocyanat 

20 

837 Gewichtsteile Isophorondiisocyanat wurden in einem geeigneten 
ReaktionsgefaB voigelegt und mit 0,1 Gewichtsteilen Dibutylzimdilaurat versetzt 
Sodann lieB man eine Losung aus 168 Gewichtsteilen Tiiraethylolpropan und 431 
Gewichtsteilen Methylethylketon Jangsam zulaufen Dut ch die exotheime Reaktion 

25 stieg die Temperatur an Nachdem 80°C eneicht waren, wurde die Temperatur 
duich aufiere Ktihlung konstant gehalten, und der Zulauf wurde gegebenenfalls 
leicht gedrosselt Nach Ende des Zulaufs hielt man noch fur ca 1 Stunde auf dieser 
Temper atur, bis der Isocyanatgehalt des Festkorpers 15,7 % (bezogen auf 'NCO - 
Gmppen) eneicht hatte. AnschlieBend wurde das Reaktionsgemisch auf 40°C 

30 gekuhlt, und es wurde eine Losung von 362 Gewichtsteilen 3,5 -Dhnethylpyrazol in 
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155 Gewichtsteilen Methylethylketon inner halb 30 Minuten 2ugegeben Nachdem 
das Reaktionsgernisch sich dutch die Exotheimie auf ' 80°C eiwaunt hatte, hielt 
man die Temperate fur 30 Minuten konstant, bis der NCO-Gehalt auf ldeinet 
0,1% abgesunken war Sodann fugte man 47 Gewichtsteile n-ButanoI zu der 
5 Reaktionsmischung hinzu, hielt fixi weitere 30 Minuten bei 80°C und tmg sie nach 
kurzer Kiihlung aus 

Das Reaktionsprodukt wies einen Pestgehalt von 69,3% .(lh bei 130*C) auf 

10 Herstellbeispiel 5 

Die Heistelhmg eines blocki cites Polyisocyanats auf der Basis von 
Hexamethylendiisocyanat 

15 534 Gewichtsteile Desinodur® N 3300 (handelsiibliches Isocyanurat von 
Hexamethylendiisocyanat der Firma Bayer AG) und 200 Gewichtsteile 
Methylethylketon wurden in einem ReaktionsgefaB vorgelegt und auf 40°C erhitzt. 
Zu der Losung gab man unter Kiihlung 100 Gewichtsteile 2 ? 5-Dimethylpyrazoi zu 
und waitete das AbkUngen dei exothermen Reaktion ab . Danach wurden bei 

20 fortgesetzter Kiihlung erneut 100 Gewichtsteile 2,5-Dhnethylpyiazol 
hinzugegeben Nach erneutem Abklingen der exothermen Reaktion wurden weitere 
66 Gewichtsteile 2,5-Dimethylpyrazol zugegeben Danach wurde die Kiihlung 
abgestellt, wodurch sich das Reaktionsgernisch langsam auf S0°C eiwarrate Man 
hielt es bei diesei Temper atur, bis sein Isocyanatgehalt auf unter 0,1% gesunken 

25 war . Danach wurde das Reaktionsgemisch gekiihlt und ausgetragen. 

Die resuLtierende Losung des blockieiten Polyisocyanats wies einen 
Festkorpergehalt von 81 Gew -% (lh bei 130°C) und eine Viskositat von 3 ; 4 dPas 
(70%-ig in Methylethylketon; Platte-Kegel-Viskosimeter bei 23 °C) auf 
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Vergleichsversuche VI und V2 

Die Heistellung der nicht erfindungsgemafien Pulverklarlack-SIuriies VI und 
V2 

5 

Ver gleichsversuch V 1 

Die Heistellung der nicht erfindungsgemaBen Pulverklarlack-Sluny VI auf 
der Basis des Losungspolyaciylatharzes A gemiifi dem Herstellbeispiel 1 

10 

812,1 Gewichtsteile der Acrylatharzlosung A gemafl dem Herstellbeispiels 1 und 
492,5 Gewichtsteile der Losung des blockierten Polyisocyanats gemaiJ 
Herstellbeispiel 4 wuiden bei Raumtemperatur in einem offenen RuhrgefaB 15 min 
lang untei Riihren vermischt Man fiigte sodann 16,2 Gewichtsteile Cyagard 1 164 

15 (I JV- Absorber der- Firma Cytec), 9,6 Gewichtsteile Tinuvin flussig 123 (sterisch 
gehindeites Amin 35 HALS" der Firma Ciba Geigy), 15,2 Gewichtsteile N,N- 
Dimethylethanolamin und 7,0 Gewichtsteile Dibutylzinndilaurat (DBTL) hinzu 
und rahit fUr weitere 2 h bei Rauintempeiatur. Sodann verdiinnte man die 
Mischung mit 561,3 Gewichtsteilen vollentsalztern Wasser in kleinen Poitionen. 

20 Nach einer Zwischenpause von 15 min. wuiden weitere 676,0 Gewichtsteile VE- 
Wasser zugegeben. Es bildete sich eine niedrigviskose wassiige Emulsion mit 
einem theoretischen Festkorpeigehalt von 37% ? die bei Ramntempeiatur fill 
weitere 48 Stunden gertihrt wuide Die abgedunstete Flussigkeitsrnenge wurde 
dutch Zugabe von VE-Wasser bis zum uispiixnglichen Fullstand eiganzt Man 

25 erhielt eine Pulverklarlack-Sluny mit folgenden Kennzahlen: 

Festkorper (2 h SOX): 35,6% 

Gehalt an Caiboxylgruppen: 0,52 meq/g Festkoiper 

Gehalt an Neutrattsationsmittel : 0,22 meq/g Festkoiper 

30 Neutralisationsgrad: 42% 
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Losemittelgehalt: < 0,05% (gaschromatographisch) 

PartikdgiOBe: 6 \xm (P 50; 

Laserbeugungsmessgei aider Pinna 

Malvern) 

5 

In 1000 Gewichtsteile der Pulverklarlack-Sluny wurden zui EinsteHung der 
gewunschten Struktuiviskositat 8,7 Gewichtsteile Acrysol® RM 8 (uicht ionischer 
Assoziativ-Verdicker der Fiima Rohm & Haas) und 6,0 Gewichtsteile Viskalex® 
(Vei dicker der Fiima Allied Colloids) eingiuhit. 

10 

Die resultierende Pulverldarlack-Sluny 1 zeigte das nachfolgende Viskositatspiofil: 

1405 mPas bei einer Schertate von 10 s' 1 
791 mPas bei einer Scheirate von 100 s" 1 
15 308 mPas bei einei Scheriate von 1000 s" 1 

Die Pulverklarlack-Sluiiy VI hatte eine Mndestfilmbildetemperatui von 35°C 
Ver gleiehsversuch V 2 

20 

Die Herstellung der nicht erfindungsgemaBen Pulverldarlack-Sliury V 2 auf 
der Basis der Losungspolyacrylathaize A und B gemafi den Hersteilbeispielen 
1 und 2 

25 331,0 Gewichtsteile des Acrylathatzes A gemaB Hetstellbeispiel 1 7 774,5 
Gewichtsteile des Aciylatharzes B gemaS Hetstellbeispiel 2 und 715,8 
Gewichtsteile der Losung des blockieiten Polyisocyanats gemaB Hetstellbeispiel 4 
wuiden, wie in Beispiel 1 beschiieben, miteinander veimischt Dann lugte man 4 7 S 
Gewichtsteile Cyagaid 1146, 7,6 Gewichtsteile Tinuvin 123, 10,0 Gewichtsteile 

30 HN-Dimethylethanolamin und 5,5 Gewichtsteile DBTL zu Nach 2 Stunden 
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Ruben gab man 723 ? 0 Gewichtsteile VE-Wassei in kleinen Poitionen zu und 
verdumtfe die resultierende Mischung 15 min spater mit weiteren 910,0 
Gewichtsteilen VE-Wasser. Die so eihaltene Pulveildarlackdispersion wurde in 
einen Reaktor uberfiihit, und das Losemittel wurde als Azeotrop mit dem nrit 
5 Ubergehenden Wasser unter' Vakuum bei 25 bis 35°C entfeint, wobei die 
Destillatmenge im Verlaufe der Destitution dutch 2000 Gewichtsteile VE-Wasser 
in Meinen Portionen liber einen Vakuumtropftrichter mit Dteiwegehahn ersetzt 
wurde. Man setzte die Destination so lange fort, bis kein Restlosemittel meht 
feststellbar war Die so eihaltene Pulveildarlack-Sluny wies die folgenden Kenn- 
10 zahlen auf: 



Festkoiper (2, h 80°C): 
Gehait an Caiboxylgmppen: 
Gehalt anNeutralisationsmittel: 
15 Neutralisations^ ad: 
Losemittelgehalt; 
Partikelgrofle: 



44,3% 

0,19 meq/g Festkoiper 
0,10 meq/g Festkoiper 
52% 

< 0,05% (gaschromatographisch) 

7 (D 50; Laseibeugungsmessgerat dei 

Fiiina Malvein) 



20 In 1000 Gewichtsteile diesei Pulverklailack-Sluny wuiden zur Einstellung der 
gewunschten Struktuiviskositat 7 7 8 Gewichtsteile Aciysol RM 8 und 4,7 
Gewichtsteile Vtskalex HV 30 eingeiuhrt. Die erfindungsgemaBe Pulverklariack- 
Sluny 2 zeigte das nachfolgende Viskositatsprofil: 

25 5243 mPas bei einer Scheirate von 10 s"' 1 
569 mPas bei einer Scherrate von 1000 s' 1 

Die IVfindestfilmbttdetemperatur lag bei 43°C. 

30 Vergleichsversuche V 3 und V 4 
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Die Verwendung der nicht eriindnngsgemalSen Pulverklar lack- Slur ties V 1 
(Vergleichsversuch V 1) und V 2 (Vei gleichsvei such V 2) zur Herstellung dei 
nicht erfindungsgemal3en KJarlackierungen V 3 und V 4 

5 Zur Applikation der Pulveildarlack-Slunies V 1 und V 2 wurde ein sogenarinter 
integrierter Aufbau voibereitet, der nachfolgend fur den Metallicfarbton ^Meteor- 
grau" beschrieben wild: 

Auf mit handelsiiblichem Elektrotauchiack kathodisch beschichteten Stahltafeln 
10 wurde mit einer Becheipistole zunachst eine Funktionsschicht (Ecopiime® 
Meteorgrau; BASF Coatings AG) appliziert. Nach 5-minutigem Abluften bei 
RaumtemperatUI• wurde auf diese Schicht in gleichef Weise ein meteorgiauer 
Wasseimetallic-Basislack (Ecostar® Meteorgrau; BASF Coatings AG) appliziert 
und anschlieBend fur 5 min bei 80°C voigetrocknet 

15 

Nach Abkuhlen dei Tafeln wurden in gleicher Weise die eifindungsgemafien 
Pulverklarlack-Slunies V 1 (Vergleichsversuch V 3) und V 2 (Vergleichsversuch 
V 4) appliziert. Bfieraach UeB man die Tafeln zunachst 5 min abluften und 
anschlieBend 15 min lang bei 40°C vortrocknen. Dann wurden sie fur 30 min bei 
20 145°C eingebiannt 

Es resultierte bei Vergleichsversuch V 3 eine WassermetalHc-Gesamtlackiemng in 
dem Farbton 3) Meteorgrau" Die applizierten NaBschichten war en so gewahlt 3 dafi 
nach dem Einbtennen die Trockenschichtdicken fur die Furidionsschicht und den 
25 . Wasseimetallic-Basislack jeweils bei 15 \xm lagen. Die Klarlackieximg V 3 hatte 
eine Schichtdicke von 40 bis 45 jrm. 

Die in gleicher Weise hergestellte zweite Tafel mit der Pulverklarlack-Sluiiy V 2 
(Vergleichsversuche V 4) wies fur die Funktionsschicht und den Wasseimetallic- 
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Basislack wiedeium eine Schichtdicke von jeweils 15 \im auf. Die Klarlackiemng 
3 hatte eine Schichtdicke von 44 bis 48 jim. 

Die anwendungstechnischen Eigenschaften der nicht eifindungsgemaBen 
5 Klailackieiungen V 3 und V 4 werden in der Tabelle den anwendungstechnischen 
Eigenschaften der nicht erfindungsgemaBen Klarlackiemng V 6 und der 
eifindungsgemaBen Klarlackiemng gegemibergesteilt 

Vei gleichsversuch V 5 

10 

Die Herstellung der nicht erfindungsgemaBen Pulverklarlack- Slurry V 5 

855 ? 2 Gewichtsteile der Aciylatharzeslosung des Herstellbeispiel 3 7 2G5,1 
Gewichtsteile der Losung des blockieiten Polyisocyanats des Heistellbeispiels 4 

15 und 415,1 Gewichtsteile der Losung des blockieiten Polyisocyanats des 
Heistellbeispiels 5 wurden bei Raumtemperatui in einem oflfenen RuhrgefaB 
wahiend 15 Minuten miteinander vermischt. Zu der resultleienden Mischung 
wurden 42,9 Gewichtsteile Cyagard® 1664L (handelsublicher UV- Absorber der 
Fiima Cytec), 10 J Gewichtsteile Tinuvin®123 (sterisch gehindeites Amin, HALS 

20 der Fiima Ciba), 5,3 Gewichtsteile Benzoin, 7,835 Gewichtsteile N,N» 
Dimethylethanolamin und 0,857 Gewichtsteile Dibutylzinndilaurat hinzugegeben, 
Die resultierende Mischung wurde fur weiteie zwei Stunden bei Raumtemperatur 
geitihit. AnschlieBend wurde sie tnit 676,9 Gewichtsteilen deionisiertem Wasser in 
kleinen Poitionen versetzt. Nach einer Pause von 15 Minuten wurden weitere 7S0 

25 Gewichtsteile deionisieites Wasser inner halb von 30 Minuten gleichmaBig 
hinzugegeben Es biidete sich eine niediigviskose waBiige Emulsion tnit einem 
theoretischen Festkoipeigehalt von 37 Gew-%. 

Die wafliige Emulsion wurde mit weiteren 425,2 Gewichtsteilen deionisieitem 
30 Wasser verdunnt Hiemach wurde ihi an einem Rotationsverdampfer unter 
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Vakuum die gleiche Menge ernes Gemisch aus fltichtigen organischen Losemitteln 
und Wasser entzogen, ist der Festkoipergehalt wieder bei 37 Gew lag (lh bei 
130°C) 

5 Die so erhaltene Pulverklarlack-Sluny wies die folgenden Kerrnzahlen auf : 



Festk6iper(lhbei 130*C): 
Gehalt an Carboxylgmppen: 
Gehalt an NeutTalisationsmittel; 
1 o Neutralisationsgr ad : 
Losernittelgehalt ; 
PaitikelgroBe: 



36,9% 

0,096 rneq/g Festkoiper 
0 7 079 meq/g Festkorper 
85% 

< 0,05% (gaschromatographisch) 

0,9 um (D.50; Laserbeugungsmessgetat der 

Firma Malvern) 



15 Zur Einstellung der gewunschten Stiuktuiviskositat wurden in die Pulverklarlack- 
Skiny 79 Gewichtsteile Aciysol KM 8 und 22,7 Gewichtsteile Viskalex HV 50 
eingerirhtt 

Ver gleichsvei suche V 6 

20 

Die Herstellung einer nicht eiiindungsgemiifien Klarlackierung V 6 

Der Vergleichsversuche V 3 wurde wieder holt, nui daB anstelle der Pulveiklarlack- 
Sluity V 1 die Pulverklarlack-Sluny V 5 des Vergleichsversuchs V 5 veiwendet 
25 wurde und daI3 die Schichtdicke der Klarlackiemng bei 39 bis 44 urn lag 

Die anwendungstechnischen Eigenschaften der nicht eifindixngsgemaBen 
Klariackienang V 6 werden in der Tabelle den anwendungstechnischen 
Eigenschaften der nicht eifindutigsgemafien Klatlackiemngen V 3 und V 4 und dei 
30 erfindungsgemalie Klarlackiemng des Beispiels 2 gegenubergestellt 
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Beispiel 1 

Die Herstellimg einer erfindungsgemafien Puivei klailack-SIurry 

5 

Dei Veigleichsversuch V 5 wurde wiedeiholt, nut daB anstelle von 7 ? 835 
GewichtsteSlen N,N»DimethylethariolaiTun 4,148 Gewichtsteile verwendet wurden 
und da6 die Schichdicke der Klailackierung bei 45 bis 49 \xm lag . 

10 Die eifindungsgemaBe Pulveildarlack-Sluny wies vor der Einstellung der 
Viskositat die folgenden Kennzahlen auf: 



15 



20 



Festkoiper (1 h bei 130°C): 
Gehalt an Carboxylgmppen: 
Gehalt an Neutratisationsmittel: 
Neutralisationsgrad: 
Losemittelgehalt : 
PaitikelgroBe: 



Beispiel 2 



36,7% 

0,096 meq/g Festkoiper 
0,045 meq/g Festkoiper 
45% 

< 0,05% (gaschiomatogiaphisch) 

4 ? 8 |im (D 50; Laserbeugungsmessgerat der 

Firma Malvern). 



Die Herstellung einei eifmdimgsgemaflen Klarlackierung 

25 Der Vergleichsversuche V 6 wuide wiederholt, nm daB anstelle der nicht 
erfindungsgem^Ben Pulverklai lack- Slurry V 5 die erfindungsgemafte 
Pulverklariack-Sluny des Beispiels 1 verwendet wur de 



30 



Die anwendungstechnischen Eigenschaften der erfindungsgemafien Klarlackieiung 
des Beispiels 2 werden in der Tabelle den anwendungstechnischen Eigenschaften 
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der nicht eifindungsgemaBen Klarlackierungen V 3, V 4 und V 6 
gegeiuibeigestellt 
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Tabelle: 

Die anwendungstechnischen Eigenschaften der erfindungsgemalien 
5 Kkirlackienmg (Beispiel 2) und der nicht eriiBdungsgemaOen 
Klarlackierungen V 3, V 4 und V 6 

Eigenschafl Vergleichsversuche: Beispiel 2 

V3 V4 V6 

10 
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Schichtdicke (pin) 
Gianz bei 20°* } 



40-45 40-48 39-44 45-49 



5 Haze* 



77 



80 



Aussehen 



10 Verlauf 



Chemilcaiienbestandigkeit: * j? 



77 81 



84 41 



84 



24 



briUant glanzend Blasen biillant 

Risse stoinngsfiei 

sehi gut gut gut sehi gut 



Schwefelsaure 1%-ig 


56 


46 


40 


42 


15 Pankieatin 


54 


>58 


42 


43 


Baumhaiz 


44 


41 


43 


47 


Wassei' 


54 


49 


55 


>62 


Kocheigtenze Qxm)**^ 


45 


48 


45 


65 


20 











25 



} Meflgerat, Herstellei Fa Byk; 

v " ] Messung raittels Gradientenoferi, Herstellei Fa. Byk., Der Zahlenweit gibt 
die untere Temperatur in °C an, ab dei auf ' dei Lackierung auigetragene 
Tropfen dei- entsprechenden Substanz sichbare Spuren hinterlassen; 

***** Bestimmt dutch Keilaufti ag . 



30 
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Der Vergleich der Ergebnisse in der Tabelle zeigt, daB die eifindungsgemaBe 
Klailackieiung bei bessei em Glanz und Haze eine signifikant hdhere Kochergienze 
und eine signifikant hahere Bestandigkeit gegenuber Feuchtigkeit aufweist 
Wahrend bei den nicht eifindungsgemaBen Klarlackierungen V3 3 V4 und V 6 ein 
5 WeiBanlaufen zu beobachten war, trat dies bei der eifindungsgemaBe 
Klailackieiung nicht mehr auf 
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Strukturviskose, von organischen Losemitteln und exteinen Emulgatoien 
freie Pulverklai lack-Slur ry,Verfahren zu ihier Herstellung und ihre 
Veiwendung 

5 Patentanspriiche 

1 StrufctUTviskose, von organischen Losemitteln und exteinen Emulgatoien 
freie Pulverklarladc-Sluny, enthaltend feste und/oder hochviskose, unter 
Lager ungs- und Anwendungsbedingungen dimensionsstabile Partikel, 
10 wobei 



die Partikel 



1 1 



eine mittleren TeilchengroBe von 1,0 bis 20 p.m aufweisen, 
wobei mindestens 99% der Partikel eine Teilchengrofie <30 
ixrn haben, und 



15 



20 



12 



mindestens ein Polyol einer OH-Zahl >H0 mg KOH/g, 
enthaltend potential! ionische Gmppen, als Bindemittel 
enthalten, 



und wobei 



die Pulveiklarlack- Sluny 



25 



2.1 einen Gehalt an potentiell ionischen Gruppen von 0,01 bis 1 
meq/g Festkorper, 



30 



2.2 bei einem Neiitralisationsgrad von hochstens 50% einen 
Gehalt an durch Neutralisation der potentiell ionischen 
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10 



Gruppen eizeugten ionischen Gmppen von 0,005 bis 0,1 
meq/g Festkoiper und 

2 3 eine Viskositat von (i) 50 bis 1000 mPas bei einer Scherrate 
von 1000 s'\ (ii) 150 bis 8000 mPas bei einer Scheirate von 
10 s* 1 und (iii) 180 bis 12000 mPas bei einer Scheirate von 1 
a 1 

aufweist 

2 Pulveiklarlack-Sluny nach Anspruch l 7 dadurch gekennzeichnet, daB die 
OH-Zahl des Polyols bei 120 bis 180 rug KOH/g fiegt. 



3 Pulverklaiiack-Sluny nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
15 daB als Polyol ein (Meth)Acrylatcopoiymerisat verwendet wild . 

4 Pulveiklailack-Sluny nach einem der Anspmche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie einen Festkoipergehalt von 10 bis 60 Gew 
insbesondere 20 bis 50 Gew .-%, hat. 

20 

5 PulveiklarlacloSluny nach einern der Anspiuche 1 bis 4 ? dadurch 
gekennzeichnet, daB die mittlere 1 eilchengroBe der Paitikel > 3 \xm ist. 

6 Pulverklarlack -Shiny nach einem der Anspmche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
25 zeichnet, daB sie ionische Ver dicker und nichtionische Assoziativ- 

Vei dicker enthalt. 

7. Die Pulverklaiiack-Slurry nach einem der Anspmche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, da!3 die Paitikel bloc??kierte Polyisocyanate und/oder 
30 Tris(alkoxicarbonylamino)triazine als Vernetzungsmittel enthalten. 
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S Die Pulveildarlack-SIuny nach einem der Anspiiiche 1 bis 7 dadurch 
gekennzeichnet, daJ3 sie eine Mindestfilmbildetempeiatui von mehr als 20 
°C, insbesondeie mehr als 30 °C, aufweist 

5 

9. Veiwendung der Pulverklailack-Sluny gemaB einem der Ansprliche 1 bis 8, 
fur die Automobilerstlaclderurjg, die Automobilrepararurlackieiung, die 
Lackierung von Bauwerken im Iiiaen- und AuBenbereich, die Lackieiung 
von Turen, Fenstern und Mobeln sowie die industrielle Lackierung, 

10 inklusive Coil Coating, Container Coating und die Impragniemng und/odei 

Beschichtung elektrotechnischer Bauteile 

10. Veiwendung nach Anspiuch 9, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Pulverklailack-Sluny zur Ilerstellung von Klarlaclderungen im Rahmen von 

15 farb- und/oder effelctgebenden Mehischichtlackierungen veiwendet wild 
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